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Abstract of EP 0296341 (A2) 

Polyglycerols which may contain a small amount of cyclic component are prepared by reaction of 
glycerols in the heat. The glycerol and/or diglycerol is converted at temperatures of 340 K to 410 K to a 
mixture comprising glycerol alpha -monochlorohydrin or diglycerol alpha -monochlorohydrin and glycerol 
or diglycerol using gaseous hydrogen chloride or concentrated hydrochloric acid. The mixture or the 
glycerol alpha -monochlorohydrin or diglycerol alpha -monochlorohydrin separated off from the mixture 
is added at temperatures of 320 K to 410 K to alkali metal glycerolate and/or alkali metal diglycerolate.; 
The glycerol and/or diglycerol/polyglycerol mixture is diluted to a 70 to 40 % strength by weight solution 
by addition of water and desalted at temperatures of 30 to 80 DEG C using a combination of strongly 
acidic cation and subsequently weakly basic anion exchangers and purified in this manner. 
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© Die Erfindung betrifft eln Verfahren zur Herstel- 
lung von Polyglyerinen, gegebenenfalls mit einem 
genngen Anteil an cyclischen Komponenten, durch 
Urnsetzung von Glycerinen in der WSrme. Das Gly- 
cenn und Oder Diglycerin wird bei Temperaturen von 
340 K bis 410 K mit gasfbrmigem Chlorwasserstoff 
Oder konzentnerter SalzsSure zu einem Gemisch aus 

3a«Monochiorhydrin des Glycerins oder Diglycerins 
und Glycerin oder Diglycerin umgesetzt und das 
^Gemisch oder das aus dem Gemisch abgetrennte or 
^ Monochlorhydrin des Glycerins oder Diglycerins bei 
Temperaturen von 320 K bis 410 K zu Alkaliglyceri- 
<0nolat und Oder Alkalidiglycerinolat gegeben. Das er- 
Ohaltene Glycerin- und. oder Diglycerin- 
^Polyglyceringemisch wird durch Wasserzugabe auf 
Oeme 70 bis 40 gew.-^oige Lbsung verdiinnt und bei 
q Temperature n von 30 bis 80 ' C Ober eine Kombina- 
yjtion von stark sauren Kationen- und nachfolgenden - 
schwach basischen Anionenaustauschern entsalzt 
und auf diese Weise gereinigt. 



Xerox Copy Centre 



1 



EP 0 296 341 A2 



2 



Vertahren zur Herstellung von Polyglycerinen 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Herstellung von Polyglycerinen durch Urnset- 
zung von Glycerinen in der Warme. 

Aus der DE-OS 24 55 327 ist bereits ein Ver- 
fahren zur Herstellung von Polyglycerinen 
(gegebenenfalls mit geringem Anteil an cyclischen 
Komponenten) durch sauer katalysierte Umsetzung 
von Glycerinen in der W3rme bekannt, wobei das 
Glycerin in Gegenwart von SchwefelsSure und Gly- 
cerinacetat unterhalb von 20 mm Hg zum Potygly- 
cerin kondensiert wird. Nachteilig ist bei diesem 
Verfahren die Bildung von Nebenprodukten wie Ac- 
rolein und Schwefelsaureester. Ein weiterer Nach- 
teil besteht in der notwendigen Verwendung von 
absolut reinem Glycerin, da sonst eine starke Ver- 
farbung der AnsStze durch die heifle Schwefel- 
saure erfolgt. 

Ziel und Aufgabe der vorliegenden Erfindung 
war es. diese Nachteile zu vermeiden und ein 
Vertahren zu finden, das unter geringem apparati- 
ven Aufwand sowle ohne weitere Zusatze von Hilfs- 
mttteln die Herstellung von Polglycerlnen ermttg- 
licht. 

ErfindungsgemSfi wurde festgestellt dafl die- 
sen Zielen und Aufgaben ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Polyglycerinen (gegebenenfalls mit gerin- 
gem Anteil an cyclischen Komponenten) durch 
Umsetzung von Glycerinen in der Warme gerecht 
wird, wobei Glycerin und Oder Digiycerln bei Tem- 
peraturen von 340 K bis 410 K mit gasfOrmigem 
Chlorwasserstoff oder mit konzentrierter SalzsSure 
zu einem Gemisch. bestehend im wesentlichen aus 
a-Monochlorhydrin des Glycerins Oder des Dlgty- 
cerins und Glycerin undoder Diglycerin umgesetzt 
.und das entstandene Gemisch Oder das aus dem 
Gemisch abgetrennte o-Monochlorhydrin des Gly- 
cerins Oder diglycerins bei Temperaturen von 320 
K bis 410 K zu AJkaliglycerinolat undoder Alkalldi- 
glycerinolat gegeben wird, wonach das so herge- 
stellte Glycerin- undoder Diglycerin- 
Polyglyceringemisch von den entstandenen Alka- 
lichloriden sowle das Glycerin und oder Diglycerin 
von dem Poly glycerin getrennt werden. 

Die Umsetzung des Glycerins undoder Oigly- 
cerins mit gasfOrmigem Chlorwasserstoff Oder mit 
konzentrierter SaJzsSure erfolgt dabei in Gegenwart 
eines Katalysators. vorzugsweise einer flOssigen 
gesSttigten C1-C3 Carbons^ure, in einer Konzentra- 
tion des Katalysators (bezogen auf die Gesamtge- 
wichtsmenge des eingesetzten Glycerins und/oder 
Diglycerins von 0.5 bis 3 Gew.-%. vorzugsweise 
0.5 bis 2 Gew.%. 

GemSfl einer bevorzugten Ausfuhrungsform 
des erfindungsgema/ten Verfahrens wird das Gly- 
cerin und oder Diglycerin bei Temperaturen von 



340 K bis 410 K mit gasfcSrmigem Chlorwasserstoff 
oder mit konzentrierter SalzsSure in Gegenwart ein- 
es Katalysators umgesetzt und das entstandene 
Gemisch Oder das aus dem Gemisch abgetrennte 

5 a-Monochlorhydrin des Glycerins oder Diglycerins 
bei Temperaturen von 320 K bis 410 K zu einem 
Alkaliglycerinolat undoder Alkalidiglycerinolat, das 
eine alkalisch reagierende Substanz, vorzugsweise 
Alkallhydroxid. enthalt. gegeben. wonach das so 

10 hergestellte Glycerin- undoder Diglycerin- 
Polyglyceringemisch von den entstandenen Alka- 
lichloriden sowte das Glycerin undoder Diglycerin 
von dem Poiyglycerin getrennt werden. 

Nach einer bevorzugten AusfUhrungsform weist 

15 das mit gasfcJrmigem Chlorwasserstoff oder mit 
konzentrierter SalzsSure umzusetzende Glycerin 
und/oder Diglycerin einen Glycerin- und/oder Digly- 
ceringehalt von mehr als 80 Gew.-%. vorzugsweise 
mehr als 90 Gew.-%, auf. Das nicht umgesetzte 

20 Glycerin sowie gegebenenfalls ein Teii des Digly- 
cerins werden vorzugsweise durch fraktionierte De- 
stination von dem Poiyglycerin getrennt. 

Das eingesetzte Alkaligiycennolat undoder Al- 
kalidiglycerinolat weist einen Alkaliglycerinolat- 

25 oder Alkalidigtycerinolatgehalt von mehr als 80 
Gew.-%. vorzugsweise mehr als 90 Gew.-%, auf 
und enthalt vorzugsweise zusatzlich einen alkalisch 
reagierenden Bestandteil, vorzugsweise Alkali hy- 
droxid. 

30 Als Chlorwasserstoffgas wird im Rahmen des 

Verfahrens reiner Chlorwasserstoff Oder ein 
Chlorwasserstoffgasgemisch. vorzugsweise ein 
Chlorwasserstoffgasgemisch, das bei der Vinylch- 
loridherstellung undoder Allylchloridherstellung an- 

35 failt, eingesetzt 

Als konzentrierte SalzsSure wird eine SalzsSure 
eingesetzt, die ein Gehalt von 10 bis 40 Gew.-°'o. 
vorzugsweise 30 bis 35 Gew.-%. HCI aufweist. 
Nach einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfin 

40 dungsgemSflen Verfahrens wird das a-Monochlor- 
hydrin des Glycerins undoder Diglycerins in das 
vorgelegte Glycerinolat und/oder Diglycerinolat un- 
ter UmrOhren zugefUgt vorzugsweise durch konti- 
nuierliche Zugabe. 

45 GemSC einer vorteilhaften AusfUhrungsform 
des erfindungsgema/Jen Verfahrens wird das a- 
Monochlorhydrin des Glycerins und/oder Diglyce- 
rins gleichzeitig mit dem Glycerinolat undoder Di- 
glycerinolat kontinuierirch in einen vorzugsweise 
so thermostabilisierten Durchlaufreaktor eingetragen, 
wodurch kurze Reaktionszeiten erzielt werden ktfn- 
nen. 

Nach vollendeter Reaktion oder nach der Bil- 
dung der Polyglycerine wird vorzugsweise ein Teil 
des entstandenen Alkalichlorids durch an sich be- 
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kannte physikalische Verfahren. vorzugsweise 
durch' Sedimentation und Oder Zentrifugation als 
Feststoff und der andere Teil nach Zugabe von 
Wasser uber lonenaustauscher in an sich bekan- 
nter Weise vom entstandenen Poiyglyceringemi- 
sen. t>eispielsweise gema/3 dem Verfahren der DE- 
OS 34 10 520. abgetrennt. 

Weiterhm sollte eme verbesserte Remigung 
des erfindungsgemS/J erhaltenen Glycerin- 
undoder Diglycerin-Polyglycenngemisches erzielt 
werden. 

Erfindungsgemafl ertolgt die Reinigung des er- 
haltenen Glycerin- undoder Diglycerin- 
Polygtyceringemisches durch Verdunnung mit 
Wasser auf eine 70 bis 40 gew.-%ige Ldsung. 
vorzugsweise 60 bis 50 gew-°'oige Losung, die bei 
Temperaturen von 30 bis 80 ' C. vorzugsweise 40 
bis 60 * C uber eine Kombination von stark sauren 
Kationen- uod nachfolgenden schwach basischen 
Anionenaustauschern entsalzt wird. 

Die Regenerierung der Kationenaustau- 
schermasse in den Kationenaustauschern erfolgt 
bevorzugt mittels einer Gleichstrom- oder Verbund- 
G lei ch strom-Regenerieru ng . 

Nach emer bevorzugten Ausfuhrungsform wer- 
den nach der Regenenerung die Salze ausgewa- 
schen. Nach Beendigung des Auswaschvorganges 
wird die polyglycerinhaltige. vorzugsweise diglyce- 
rinhaltige LBsung durch die lonenaustauscher 
durchgeleitet und die den Anionenaustauscher ver- 
lassende polyglycerinhaltige. vorzugsweise diglyce- 
rinhaltige LSsung bis zur Erreichung eines Polygly* 
cenngehaltes. vorzugsweise Diglycenngehaltes. 
von 20 Gew.-%, vorzugsweise bis zur Erreichung 
eines Polyglycenngehaltes, vorzugsweise Diglyce- 
nngehaltes. von 15 Gew.-V zuruckgeiettet und zur 
Herstellung der 70 - 40 gew.-%igen, vorzugsweise 
60 - 50 gew.-°'oigen, polyglycerinhaltigen, vorzugs- 
weise diglycerinhaltigen Ausgangslbsung mitver- 
wendet. 

Die Durchleitung der polyglycerinhaltigen, vor- 
zugsweise diglycerinhaltigen Losung ertolgt durch 
die lonenaustauscher bevorzugt unter einem Uber- 
druck. 

Die polyglycerinhaltige. vorzugsweise diglyce- 
rinhaltige Losung wird dabei unter einem Druck 
von 1,1 - 10 bar, vorzugsweise 2 - 6 bar. durch die 
lonenaustauscher, d.h. durch einen oder mehreren 
Kationenaustauscher und mindestens einen Anio- 
nenaustau scher, geleitet. Zur Steuerung und Auf- 
rechterhaltung des Druckes sind an einer oder 
mehreren Stellen in der Leitung oder an den 
lonenaustauschern Ventile angebracht. 

Dabei wird zweckmaflig die polyglycehnhaJtige, 
vorzugsweise diglycerinhaltige Losung mit einer 
Stromungsgeschwindigkeit von 0,5 m h bis 15 nrvh, 
vorzugsweise 1 mh bis 5 m h. durch die 
lonenaustauscher geleitet. 



Als Kationenaustauschermassen und 
Anionenaustauschermassen werden bevorzugt 
solche verwendet, die temperaturbestandig bis 
uber 80 " C. vorzugsweise bis uber 100 * C. sind. 

5 Die lonenaustauschermasse des 

Kationenaustauschers und oder Anionenaustau- 
schers ist zweckma/3ig von einer Siebplatte, Loch- 
platte oder einer in der Hohenrichtung des 
lonenaustauschers verschiebbar angeordneten, die 

10 Austauschermasse abdeckenden und einen gleich- 
mafligen FlOssigkeitsdurchtntt errndglichenden Vor- 
richtung und/oder einer inerten Preflmasse 
und/oder elastischen Kunststoffmasse bedeckt. 
Die stark saure Kationenaustauschermasse und 

15 die schwach basische Amonenaustauschermasse 
besitzen bevorzugt eme innere Oberflache 
(gemessen nach Methode BET) von mehr als 25 
m 2 g, vorzugsweise 50 bis 100 m 2 g. 

20 

AusfOhrunqsbeispiel 1^ 

In eine LSsung von 1,104 kg 99,5%iges Glyce- 
rin (12 mol) und 31,5 g 35°bige Essigsaure wurden 

25 bei ca. 383 K 2,5 h lang Chlorwasserstoff eingelei- 
tet, wobei die Gewichtszunahme ca. 40 % betrug. 
500 g dieser L5sung wurden unter Ruhren inner- 
halb von 1,25 h in einen Reaktor eingetragen. worm 
sich 92 g (1 mol) Glycerin, 269.4 g 50%ige Natron- 

30 lauge und 160 ml destilliertes Wasser bei 393 K 
befanden. 

Nach weiteren 5 h wurde das Reaktionsgemi- 
sch mit destilliertem Wasser verdUnnt. uber 
lonenaustauscher entsalzt und abschlieflend im Va- 

35 kuum eingedampft 

Das Produktgemisch hatte folgende Zusam- 
mensetzung (in Gewichtsprozent): 
Glycerin 29.1. cylisches Digiycerin 1.2, Diglycerin 
31.7. cyclisches Triglycerin 1,7, Triglycerin 17.1. 

40 cyclisches Tetraglycenn 0.9, Tetraglycerin 9.1. 
cyclisches Pentaglycerin 0.1, Pentaglycerin 4,9. 
Hexaglycerin 2.8. Heptaglycerin 1 ,3. 



45 AusfOhrungsbeispiel 2 

111 g (1 mol) a-Monochlorhydrin wurden unter 
RUhren in einen Reaktor eingetragen, worin sich 92 
g (1 mol) Glycerin und 81 g 50 o/ oige Natronlauge 

so (1.1 mol) bei 343 • 358 K befanden. Nach 5 min 
wurde das Reaktionsgemisch mit destilliertem 
Wasser verdiinnt. Ober lonenaustauscher entsalzt 
und abschlieflend im Vakuum eingedampft. Das 
Produktgemisch hatte folgende Zusammensetzung 

55 (in Gew.-%): 

Glycerin 35.0. cyclisches Diglycenn 0.3. Diglycerin 
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33.5, cyclisches Triglycerin 0.2, Triglycerin 18,0, 
cyclisches Tetraglycerin 0.1 . Tetraglycerin 8,4, Pe- 
ntaglycerin 3.4, Hexaglycerin 1.2. Heptaglycerin 
0,1. 



AusfOhrungsbeispiel 3 

111 g (1 mol) o-Monochlorhydrin wurden unter 
RUhren in einen Reaktor eingetragep. worin sich 
166 g (1 mol) Diglycerm und 88 g 55%ige Natron- 
lauge (1.1 mol) bei 343-358 K befanden. Nach 5 
min. wurde das Reaktionsgemisch mit destilliertem 
Wasser verdOnnt, uber lonenaustauscher entsalzt 
und abschliefiend im Vakuum elngedampft. 

Das Produktgemisch hatte folgende Zusam- 
mensetzung (In Gew.- 0 ^): 

Glycenn 4,5. cyclisches Diglycerin 0.1. Diglycerin 
35.4 cyclisches Triglycerin 0,2, Triglycerin 30,8. 
cyclisches Tetraglycerin 0,1. Tetraglycerin 17,5, 
Pentaglycerin 8,0, Hexaglycerin 3.0. Heptaglycerin 
0.4. 



AusfOhrungsbeispiel fOr das Verfahren unter Ver- 
wendung von lonenaustauschern: 

Das nach dem erfindungsgemaflen Verfahren 
hergesteilte Polyglycerin und Oder Diglycerin wird 
mit Wasser auf eine 55 gew.%ige Polyglycerinlo- 
sung, vorzugsweise Diglycerinldsung, verdOnnt. 

Die erhaltene LSsung wird bei einer' Tempera- 
tur zwischen 40 bis 60 *C nacheinander durch 
einen stark sauren lonenaustauscher mit einer 
lonenaustauschermasse. die uber einen Sieb- bzw. 
DOsenboden angeordnet ist. geleitet. 

Die den Siebboden verlassende polyglycerin- 
haltige. vorzugsweise diglycerinhaibge Losung tritt 
in den nachgeschaiteten lonenaustauschbehaiter 
ein, in welchem Uber dem DUsen- bzw. Siebboden 
eine schwach basische lonenaustauschermasse an- 
geordnet ist, die von einer inerten Prei3masse Uber- 
lagert wird. Die aus den Anionenaustauscher aus- 
tretende wfiflrige Lflsung mit einem Salzgehalt von 
weniger als 0,5 Gew.-% wird zur Destillationsan- 
lage uberfOhrt und durch fraktionierte Destination 
auf getrennt. 



Anspruche 

1. Verfahren zur Hersteilung von Polyglyceri- 
nen (gegebenenfalls mit geringem Anteil an cycll- 
schen Komponenten) durch Umsetzung von Glyce- 
rinen in der warme, dadurch gekennzeichnet, dafl 
Glycenn und Oder Diglycerin bei Temperaturen von 
340 K bis 410 K mit gasf5rmigem Chlorwasserstoff 
Oder mit konzentrierter Salzsaure zu einem Gemi- 



sch. bestehend im wesentlichen aus a-Monochlor- 
hydrin des Glycerins Oder Diglycerins und Glycerin 
undoder Diglycerin. umgesetzt und das entstan- 
dene Gemisch oder das aus dem Gemisch abge- 

s trennte a-Monochlorhydrin des Glycerins oder Di- 
glycerins bei Temperaturen von 320 K bis 410 K 
zu Alkaliglycerinolat undoder Alkalidiglycerinolat 
gegeben wird. wonach das so hergesteilte » 
Glycerin- undoder Digiycerin-Polyglyceringemisch 

10 von den entstandenen Alkalichloriden sowie das 

Glycerin und/oder Diglycerin von dem Polyglycenn ? 
getrennt warden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl die Umsetzung des Glycerins 

75 undoder Diglycerins mit gasfSrmigem Chlorwas- 
serstoff oder mit konzentrierter Salzsaure in Ge- 
genwart eines Katalysators, vorzugsweise einer 
flGssigen gesSttigten Ci-Ca Carbonsaure, in einer 
Konzentration des Katalysators (bezogen auf die 

20 Gesamtgewichtsmenge des eingesetzten Glycerins 
undoder Diglycerins) von 

0.05 bis 3 Gew.-°'o f vorzugsweise 
0,5 bis 2 Gew.-%, 
erfolgt. 

25 3. Verfahren nach AnsprUchen 1 und 2. 

dadurch gekennzeichnet, da/3 das Glycerin 
und/oder Diglycerin bei Temperaturen von 340 K 
bis 410 K mit gasf6rmigem Chlorwasserstoff oder 
mit konzentrierter Salzsaure in Gegenwart eines 

so Katalysators umgesetzt und das entstandene Gemi- 
sch oder das aus dem Gemisch abgetrennte a- 
Monochlorhydrin des Glycerins oder Diglycerins 
bei Temperaturen von 320 K bis 410 K zu einem 
AikaJiglycerinolat undoder Alkalidiglycerinolat ge- 

35 geben wird. das eine alkalisch reagierende Sub- 
stanz. vorzugsweise Alkaiihydroxid, enthait, wonach 
das so hergesteilte Glycerin- undoder Digiycerin- 
Polyglyceringemisch von den entstandenen Aika- 
lichloriden sowie das Glycerin und/oder Diglycerin 

40 von dem Polyglycerin getrennt werden. 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet. da/3 
das mit gasformigem Chlorwasserstoff Oder mit 
konzentrierter SaJzsSure umzusetzende Glycerin 

45 und/oder Diglycerin einen Glycerin- undoder Digly- 
ceringehalt von 

mehr als 80 Gew.-%, vorzugsweise 
mehr als 90 Gew.-%, 
aufweist und das nicht umgesetzte Glycerin sowie ** 
so gegebenenfalls ein Teil des Diglycerins durch frak- 
tionierte Destination von dem Polyglycerin getrennt 
werden. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet. dafl 

55 das eingesetzte Alkaliglycerinolat undoder Alkalidi- 
glycerinolat einen Alkaliglycerinolat- oder Alkalid- 
glycerinolatgehalt von 

mehr als 80 Gew.-%, vorzugsweise 
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mehr als 90 Gew.-%, 
aufweist und zusStzlich einen alkalisch reagieren- 
den Bestandteil. vorzugsweise Alkalihydroxid, ent- 
halt. 

6. Verfahren nach einem Oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet. dafl 
als Chlorwasserstoffgas reiner Chlorwasserstoff 
Oder ein Chlorwasserstoffgasgemisch. vorzugs- 
weise ein Chlorwasserstoffgasgemisch, das bei der 
Vinylchlondhersteilung und'oder ANylchloridherstel- 
lung anfallt. eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche t bis 6, dadurch gekennzeichnet. da/3 
als konzentriert© Salzsauro eine Salzsaure einge- 
setzt wird, die em Gehalt von 

10 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 

30 bis 35 Gew.-V 
HCI autweist. 

B. Verfahren nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 7. dadurch gekennzeichnet. da/3 
das a-Monochlorhydrin des Glycerins und/oder Di- 
glycerins in das vorgelegte Glycerinolat und oder 
Diglycerinolat unter UmrUhren zugefUgt wird, vor- 
zugsweise durch kontinuierliche Zugabe. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 8. dadurch gekennzeichnet da/3 
das a-Monochlorhydrin des Glycerins und/oder Oi- 
giycerins gleichzeitig mit dem Glycerinolat 
und-oder Diglycerinolat in einen Durch laufreaktor 
eingetragen werden. 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet. da/J 
nach vollendeter Reaktion oder nach der Bildung 
der Polyglycenne ein Teil des entstandenen Alka- 
lichlorids durch an sich bekannte physikalische 
Verfahren. vorzugsweise durch Sedimentation 
und. oder Zentrifugation als Feststoff und der ande- 
re Teil nach Zugabe von Wasser Ober lonenaustau- 
scher in an sich bekannter Weise vom entstande- 
nen Polyglyceringemisch abgetrennt wird. 

11. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet da!3 
das Glycerin-undoder Dlglycerin-Polyglyceringemi- 
sch durch Wasserzugabe auf eine 70 bis 40gew- 
%ige Losung, vorzugsweise 60 bis 50gew.-%ige 
losung, verdOnnt und bei Temperaturen von 30 
" C bis 80 ' C. vorzugsweise von 40 * bis 80 .* C, 
uber eine Kombination von stark sauren Kationen- 
und nachfolgenden schwach basischen 
Anionenaustauschern entsalzt wird. 

12. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 11. dadurch gekennzeichnet da0 
die Regenerierung der Kationenaustauschermasse 
in den Kationenaustauschern mittels elner 
Gleichstrom- oder Verbund-Gleichstrom-Regenerie- 
rung erfolgt. 



13. Verfahren nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet. da/3 
nach der Regenerierung die Salze ausgewaschen. 
nach Beendigung des Auswaschvorganges die 

5 polyglycerinhaltige, vorzugsweise diglycerinhaltige 
LcSsung durch die lonenaustauscher durchgeieitet 
wird und die den Anionenaustauscher verlassende 
polyglycerinhaltige, vorzugsweise diglycerinhaltige 
Lflsung bis zur Erreichung eines Polyglyceringehai- 

fo tes. vorzugsweise Diglyceringehaltes, von 20 Gew.- 
vorzugsweise bis zur Erreichung eines Polygly- 
ceringehaltes. vorzugsweise Diglyceringehaltes. 
von 15 Gew-%. zurOckgeleitet und zur Herstellung 
der 

15 70 - 40 gew.-%igen, vorzugsweise 

60 - 50 gew.-%igen. 
polyglycerinhaltigen, vorzugsweise diglycerinhalti- 
gen Ausgangsldsung mitverwendet wird. 

14. Verfahren nach einem oder mehreren der 
20 AnsprOche 1 bis 13. dadurch gekennzeichnet. dafl 

die Durchleitung der polyglycerinhaltigen. vorzugs- 
weise diglycerinhaltigen Ldsung durch die 
lonenaustauscher unter Uberdruck erfolgt. 

15. Verfahren nach einem oder mehreren der 
25 AnsprOche 1 bis 14. dadurch gekennzeichnet. da/3 

die polyglycerinhaltige, vorzugsweise diglycerinhal- 
tige Ldsung unter einem Druck von 

1,1 - 10 bar. vorzugsweise 

2 - 6 bar. 

30 durch einen oder mehrere Kationenaustauscher 
und mindestens einen Anionenaustauscher geleitet 
wird. 

16. Verfahren nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet. dafl 

35 die lonenaustauschermasse des Kationenaustau- 
schers und/oder Anionenaustauschers von einer 
Siebplatte, Lockplatte oder einer in der Hdhenrich- 
tung des lonenaustauschers verschiebbar angeord- 
neten, die Austauschermasse abdeckenden und 

40 einen gleichm^Cigen Russigkeitsdurchtritt ermogli- 
chenden Vorrichtung und.oder einer inerten Prefl- 
masse undoder elastischen Kunststoffmasse be- 
deckt ist, 

17. Verfahren nach einem oder mehreren der 
45 Anspruche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet. dafl 

die eingesetzten Kationenaustauschermassen und 
Anionenaustauschermassen temperaturbestandig 

bis Ober 80 ' C. vorzugsweise 

bis Uber 100 " C, 

so sind. 

18. Verfahren nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 17. dadurch gekennzeichnet. dafi 
die stark saure Kationenaustauschermasse und die 
schwach basische Anionenaustauschermasse eine 

55 innere Oberfla'che (gemessen nach Methode BET) 
von 
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mehr als 25 m 2 , vorzugsweise 
50 bis 100 m 2 . 
aufweisen. 

19. Verfahren nach einem Oder mohreren der 
Ansprtiche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, da/J 5 
die polyglycerinhaltige, vorzugsweise di glycerin hal- 
tige LSsung mit einer Strbmungsgeschwindigkeit 
von 

0,5 m h bis 15 rrvh, vorzugsweise 
1 m h bis 5 m h. *o 
durch die lonenaustauscher geleitet wird. 



25 



30 



40 



45 



50 
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